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三维 Ｘ射线衍射技术在金属材料研究中的应用
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摘　要：三维Ｘ射线衍射技术（３ＤＸＲＤ）是一种新兴的、先进的材料表征技术。该技术应用高能同步辐射Ｘ射线，可以表征块体材
料的三维晶体结构和应力状态。同时测量是无损的，因此可以应用这一技术跟踪材料内部的微观组织随时间的演化（也就是四维的

结构表征）。高强度同步辐射Ｘ射线还保证了能够对材料内部微米级结构的衍射信息进行快速、准确地测量。这一技术最早由前丹

麦国家实验室材料研究部以及欧洲同步辐射研究中心（ＥＳＲＦ）共同研究开发。几年之后，美国橡树岭国家实验室和美国先进光子源

（ＡＰＳ）研究开发了另外一类３ＤＸＲＤ技术。目前已经可以在几个大型的同步辐射中心应用３ＤＸＲＤ技术，例如ＥＳＲＦ、ＡＰＳ和日本的

Ｓｐｒｉｎｇ－８。综述了３ＤＸＲＤ技术的由来、基本原理、技术指标，以及该技术在金属材料研究中的几个应用实例。最后简要介绍该技术

的最新研究进展，并对其未来在材料科学研究中的应用前景进行了展望。
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!

　前　言

绝大部分应用材料及其微观组织结构都是三维的。

近年来，材料研究科学家逐渐认识到了材料三维表征的

重要性。为了能够更好地优化材料的性能和延长材料的

使用寿命，对跟踪材料三维组织结构在加工及服役过程

中的演化的需求也越来越明显。这需要能够对材料三维

微观组织进行快速的无损测量。在这一背景下，三维 Ｘ
射线衍射技术（３ＤＸＲＤ）应运而生［１］。

大型同步辐射装置的建立为这一技术的研发提供了

必要的基础。高能同步辐射 Ｘ射线（５０～１００ｋｅＶ）可以
无损地穿透毫米级（钢等重金属）甚至厘米级（铝等轻金

属）的块体材料。高强度的同步辐射 Ｘ射线可以使得从
材料内部微米尺度体积发出的衍射信息能够被快速（秒

级）准确地测量。保证这一技术的空间分辨率可以达到微

米级别。同时无损测量的特点使得原位跟踪组织结构演

化成为可能。这是任何其它有损测量三维表征技术无法

达到的［２，３］，使得３ＤＸＲＤ技术在材料科学研究中有着不
可替代的优势。

最早的关于 ３ＤＸＲＤ技术基本理念的文章发表于
１９９５年［４］。来自丹麦前 Ｒｉｓ国家实验室的 ＤｏｒｔｅＪｕｕｌ
Ｊｅｎｓｅｎ教授和 ＨｅｎｎｉｎｇＦｒｉｉｓＰｏｕｌｓｅｎ教授是这一技术的两
位先驱。这一技术最早在德国汉堡 ＨＡＳＹＬＡＢ不同线站
上实现。第一个固定的３ＤＸＲＤ实验装置后来在法国格勒
诺贝尔欧洲同步辐射研究中心（ＥｕｒｏｐｅａｎＳｙｎｃｈｒｏｔｒｏｎ
ＲａｄｉａｔｉｏｎＦａｃｉｌｉｔｙ，ＥＳＲＦ）的ＩＤ１１线站上建立。最近几年，
实验设备得到了进一步的完善和发展，特别是在目前主

要应用的第三工作站内［５］。现在３ＤＸＲＤ技术装置已经成
为ＩＤ１１线站的永久装置，在线站科研人员的帮助下，可
供任何潜在的用户申请使用。

其它几个大型同步辐射中心也陆续安装了这一研究

装置，例如美国先进光子源（ＡｄｖａｎｃｅｄＰｈｏｔｏｎＳｏｕｒｃｅ，
ＡＰＳ）１－ＩＤ线站［６］和日本Ｓｐｒｉｎｇ－８ＢＬ２０ＸＵ线站。德国汉
堡电子加速器（ＤＥＳＹ）Ｐ０７线站也安装了３ＤＸＲＤ技术的
实验装置，并将于２０１７年向用户开放。

"

　技术原理

３ＤＸＲＤ技术又称高能Ｘ射线衍射技术（Ｈｉｇｈ－Ｅｎｅｒｇｙ
Ｘ－ＲａｙＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎＭｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ＨＥＤＭ）［７］。该技术采用单
色高能同步辐射硬 Ｘ射线。应用断层扫描（Ｔｏｍｏｇｒａｐｈｙ）
方式采集实验数据，并根据采集到的晶体衍射信息重构

样品内的三维晶粒信息。在最佳的情况下，样品内几百

到几千个晶粒的晶体学取向、位置、形貌以及弹性应变

可以同时获得［８］。并且还可以通过原位研究跟踪这些信

息在形变或热处理过程中的演变。

实验装置简图如图１所示。样品固定在可以沿着 ｘ，
ｙ，ｚ方向进行高精度平移的样品台上。同时样品台还可
绕着ｚ轴进行３６０°旋转。二维平面ＣＣＤ相机用来接收从
样品中不同晶粒产生的衍射信息。ＣＣＤ相机也可以沿着
ｘ，ｙ，ｚ三个方向进行平移。目前应用的ＣＣＤ相机的像素
分辨率在１５～５０μｍ之间。高像素分辨率的 ＣＣＤ相机
（小像素尺寸 ）主要用于采集近场衍射信息，从而得到高

分辨率的晶粒形貌信息。而低像素分辨率相机（大像素尺

寸）一般用于采集远场衍射信息，用于对晶体取向和弹性

应变的分析。在原位研究中，拉伸台或炉子和样品同时

固定在可旋转样品台上［１］。

图１　３ＤＸＲＤ技术装置示意图［１］

Ｆｉｇ１　３ＤＸＲＤｓｅｔ－ｕｐｕｓｅｄａｔＩＤ１１，ＥＳＲＦ．Ｔｈｅａｎｇｌｅｓ２θ，ω

ａｎｄηａｒｅｄｅｆｉｎｅｄｉｎｔｈｅｆｉｇｕｒｅ［１］

入射的单色光通常由会聚镜和狭缝限制在一定的区

域内。一般为层状（５μｍ厚）或平面（０３～１ｍｍ２）光照
射在样品上。样品在被入射光照射的区域内，所有满足

布拉格衍射条件的晶粒都会发生衍射（如图２）。同一晶
粒的不同晶面产生的衍射斑可以在样品绕着竖直轴（ｚ
轴，与入射光垂直）旋转过程中逐一的投影在 ＣＣＤ相
机上［１，８］。

该技术的一个主要难点是如何在成千上万的衍射斑

点中（如图２）确定哪些是来自于同一个晶粒的。开始阶
段主要采用光线追踪的办法。在同一旋转角度下，在不

同的位置采集衍射花样（例如图１所示的 Ｌ１，Ｌ２位置）。
连接同一个晶粒在不同相机位置上的衍射斑，即可推知

晶粒在样品中的位置。目前这一工作已经完全由计算机

程序完成，而且不再采用光线跟踪方法。主要采用计算

机拟合方法对单一相机位置得到的衍射数据进行拟合，

从而确定相机的位置、倾斜角等。再采用计算机程序如

ＩｍａｇｅＤ１１［９］或者ＧｒａｉｎＳｐｏｔｔｅｒ［１０］搜索和标定晶粒晶体学取
向。应用ＦｉｔＡｌｌＢ程序可以对已标定晶粒的弹性应变张量
进行分析［１１］。对于三维晶粒重构的数据，还需要进一步
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应用 ＧｒａｉｎＳｗｅｅｐｅｒ［１２］或 ＭｏｎｔｅＣａｒｌｏ优化软件［１３］等进行

分析。

图２　某一旋转角度ω下，ＣＣＤ相机在不同位置得到的原始衍射斑

数据。样品为多晶Ａｌ１０５０、平均晶粒尺寸７０μｍ，Ｘ射线能

量５５ｋｅＶ。（ａ）由高像素分辨率相机（像素尺寸１５μｍ）在

离样品７ｍｍ位置获得（近场相），（ｂ）由低像素分辨率相机

（像素尺寸５０μｍ）在１９０ｍｍ位置获得（远场相）［８］

Ｆｉｇ２　Ｅｘａｍｐｌｅｏｆｒａｗｉｍａｇｅｓａｃｑｕｉｒｅｄｗｉｔｈｔｈｅ３Ｄｄｅｔｅｃｔｏｒａｔ

ａｓｐｅｃｉｆｉｃｒｏｔａｔｉｏｎａｎｇｌｅ，ω．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓａｎａｎｎｅａｌｅｄ

Ａｌ１０５０ｐｏｌｙｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅｗｉｔｈｇｒａｉｎｓｏｆａｖｅｒａｇｅｓｉｚｅ７０μｍ．

ＴｈｅＸ－ｒａｙｅｎｅｒｇｙｗａｓ５５ｋｅＶ．（ａ）Ｎｅａｒ－ｆｉｅｌｄｉｍａｇｅａｔ

ａｄｉｓｔａｎｃｅｏｆ７ｍｍｆｒｏｍｔｈｅｓａｍｐｌｅ，ａｎｄ（ｂ）ｆａｒ－ｆｉｅｌｄ

ｉｍａｇｅａｔａｄｉｓｔａｎｃｅｏｆ１９０ｍｍ［８］

３ＤＸＲＤ技术主要有两种标准操作模式。在同一实验
中，通常要采用不同的操作模式来优化时间、空间和角

分辨率［８，１４］。

（１）远场晶粒中心标定模式。这一模式主要应用远
场相机来快速对晶粒尺度的信息进行分析。可以得到晶

粒的重心位置、体积、取向以及平均应变张量等信息。

一般采用平面光，可以同时对相对较大的体积内的所有

晶粒进行快速分析。这种模式的角分辨率较高，可以达

到０１°甚至更低。时间分辨率可以达到几分钟，可以用
来进行真正的原位分析研究。

（２）近场三维重构模式。这一模式需要结合近场相
机来采集晶粒形貌信息。重构结果可以得到晶粒的三维

形貌，确定晶界的位置。这种模式一般采用片层光，首

先对片层照射的二维平面内的晶粒进行重构。然后通过

扫描多个片层，叠加得到三维的晶粒形貌。因此这一模

式相对较慢。但是可以得到较高的空间分辨率（１～
５μｍ）。由于测量时间需要几个小时，因此通常需要进
行准原位研究来跟踪材料组织结构演化。

对于第二种模式，也可由３ＤＸＲＤ技术的衍生技术：
衍射衬度断层扫描技术（ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎＣｏｎｔｒａｓｔＴｏｍｏｇｒａｐｈｙ）
或拓扑断层扫描技术（Ｔｏｐｏ－Ｔｏｍｏｇｒａｐｈｙ）来实现。拓扑断
层扫描技术通常聚焦在单个晶粒上，因此可以提高空间

分辨率（１μｍ）和时间分辨率（＜０５ｈ）。关于这两项技
术的详细信息可以参考文献［１５－１７］。

ＡＰＳ３４－ＩＤ－Ｅ线站还存在另外一种基于 Ｘ射线衍射
方法来解析样品三维结构的技术，白光微衍射技术，又

称差分光阑 Ｘ射线衍射技术（ＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌＡｐｅｒｔｕｒｅＸ－Ｒａｙ
ＬａｕｅＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎＭｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ＤＡＸＭ）［１８］。该技术与上述的
３ＤＸＲＤ技术不同，采用多色会聚光，通过对白光 Ｌａｕｅ
衍射花样来标定晶体取向，采用差分光阑来解析样品深

度方向信息。Ｘ射线能量通常相对较低。由于会聚光斑
可以到达亚微米级，所以这一技术的空间分辨率较高，

可以用来分析形变组织［１９］。但是由于数据采集采用扫描

模式，体积扫描通常用时较长。通常采用准原位方法研

究动态信息。采用该技术的能量扫描模式还可测量材料内

部微观体积内（１μｍ３）应力应变信息［２０］。在ＡＰＳ３４－ＩＤ－Ｅ
线站，深度解析的Ｌａｕｅ衍射斑的重构、标定，应变分析
等可以由ＬａｕｅＧｏ软件包［２１］完成。这一技术的详细原理

可以参考文献［２０，２２］。

#

　应用实例

在ＥＳＲＦ，３ＤＸＲＤ装置已经安装了１５年以上。拥有
了来自世界各地不同背景的用户。因此该技术的应用范

围很广泛。由于这一技术最初的发展需求是为了研究金

属的形变再结晶行为，因此下文中将主要列举这一技术

在金属冶金研究中的几个典型应用实例。根据不同的操

作模式，分成两大类。最后介绍一个白光微衍射技术的

应用实例。

#


!

　晶粒中心标定模式应用
３１１　应变张量分析

测量样品局部体积内的应力水平在多个材料科学研

究领域有着广泛的需求。例如利用裂纹尖端处晶粒的应

力状态来分析裂纹形成与扩展过程，测量相邻晶粒之间

的相互作用力来分析其对塑性变形过程中开动滑移系的

影响，相变（形变孪晶）过程中单个晶粒内的应变水平对

相变（形变孪晶）过程的影响等。传统的应力应变分析方

法，如中子衍射［２３］，往往只能得到样品大范围内平均应

力信息，无法对局部应力状态进行测量。

在应用３ＤＸＲＤ对晶体取向进行分析的过程中，还可
以得到晶粒内部应力状态信息［１１］。图３为应用 ３ＤＸＲＤ
技术测得的镁合金 ＡＺ３１样品缺口附近晶粒在拉伸变形
过程中轴向应力状态变化结果。除了在最高外加应力的

条件下，实验测量结果与有限元模拟结果大体一致。由

于裂纹的形成，在最高外加应力（如图３ｅ）下缺口附近的
应力状态发生了应力松弛［２４］。这一结果对理解材料由于

局部不均匀性而引起的断裂有着重要作用。同时测量的

晶体取向转动信息还可用来定性的分析样品的塑性变形

区及变形量［２４］。
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图３　３ＤＸＲＤ技术测量的镁合金ＡＺ３１在拉伸过程中缺口附近晶粒轴向应力的二维投影分布图。白色等高线为有限元模拟结果［２４］

Ｆｉｇ３　Ｍｅａｓｕｒｅｄ２Ｄｐｒｏｊｅｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅａｘｉａｌｓｔｒｅｓｓｃｏｍｐｏｎｅｎｔ（σ３３ｉｎｃｏｌｏｒ）ｏｖｅｒｌａｉｄｗｉｔｈｔｈｅｃｏｎｔｏｕｒｌｅｖｅｌｓｆｒｏｍｔｈｅｓｉｍｕｌａｔｉｏｎｓ［２４］

３１２　再结晶晶粒长大动力学
除了对塑性变形的研究，远场模式还可以用来跟踪

形变金属在退火过程中再结晶晶粒长大过程。传统的再

结晶晶粒长大动力学的研究主要采用统计分析的方法，

对二维显微学测得的不同再结晶程度样品的再结晶体积

分数进行分析［２５］。这些结果往往是从样品的宏观尺度来

理解样品的“平均”再结晶过程。

９０％形变量 Ａｌ和９２％形变量 Ｃｕ再结晶过程的研究
显示［２６］，不同晶粒长大速率均不同，而且晶粒长大速率

随时间变化。图４为几个典型的晶粒长大曲线［２７］。从这

类结果中可以确定晶粒瞬时长大速率，不同退火时间下

的晶粒尺寸分布，以及晶粒形核时间等。对９８％形变量
的Ａｌ的回复再结晶过程的跟踪研究显示，再结晶后大尺
寸的晶核在最初回复过程中并不一定具有尺寸优势［２８］。

这一结果对理解纳米金属在退火过程中的组织演化，进

而优化材料性能至关重要。

#


"

　三维重构模式应用
３２１　再结晶形核

再结晶形核过程通常很难研究。因为晶核数量少、

尺寸小。应用传统的二维分析手段，只能对晶核形成之

后的样品进行统计分析，无法直观观察晶核形成过程。

即使采集大量的实验数据进行统计分析，也很难准备判

断晶核的具体形成位置。这种事后分析的方法往往存在

失去证据（Ｌｏｓｔ－Ｅｖｉｄｅｎｃｅ）问题［２９］。

现有的理论主要支持晶核从形变基体中直接产

生，因此具有形变基体的取向。但是也存在一些新的

研究显示晶核取向可能会与其所在的形变基体的取向

不同［３０］。采用传统的二维或有损三维分析方法，无法

准确确定晶核与在晶核出现之前的形变基体间的取向

关系。
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图４　９０％形变量Ｃｕ中，几个典型的超大立方取向晶粒（ａ）和其它立方取向晶粒（ｂ）在１３０℃原位退火过程中的长大曲线。样品在

退火２５０ｍｉｎ后再结晶～２５％［２７］

Ｆｉｇ４　Ａｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆｇｒｏｗｔｈｃｕｒｖｅｓｆｏｒｓｕｐｅｒｃｕｂｅｇｒａｉｎｓ（ａ）ａｎｄｏｔｈｅｒｃｕｂｅ－ｇｒａｉｎｓ（ｂ）ｍｅａｓｕｒｅｄｕｓｉｎｇ３ＤＸＲＤｄｕｒｉｎｇｉｎｓｉｔｕａｎｎｅａｌｉｎｇａｔ

１３０℃．Ｔｈｅｓａｍｐｌｅｉｓ～２５％ ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄａｔｔｈｅｅｎｄｏｆｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ（ａｆｔｅｒ～２５０ｍｉｎａｎｎｅａｌｉｎｇ）［２７］

　　３ＤＸＲＤ研究形核过程显示，晶核与基体取向不同的
情况确实存在（如图５）［３１］。晶体取向分析显示晶核和形
变基体也不存在孪晶或高阶孪晶关系。取向差分析显示

新取向的晶核与形变基体的取向差分布有关，而且晶核

与基体的取向差转轴与基体内的位错界面的取向差转轴

一致［３１］。这类结果对于阐明再结晶形核机理，准确预测

再结晶织构非常重要。

图５　形变３０％的Ａｌ样品在退火过程中新形成的６个晶核的位
置和尺寸以及取向（ａ），３ＤＸＲＤ表征平面与电子背散射衍
射花样表征的两个侧面的组织结构图（ｂ）。图（ａ）中所示的

６个晶核的位置也标定在图（ｂ）中［３１］

Ｆｉｇ５　ＰｏｓｉｔｉｏｎｏｆｓｉｘｎｕｃｌｅｉｉｎＡｌｃｏｌｄｒｏｌｌｅｄ３０％ ａｎｄａｎｎｅａｌｅｄ
ｔｏｔｈｅｂｅｇｉｎｎｉｎｇｏｆｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ（ａ）．Ｐｌａｎｅｓｅｃｔｉｏｎａｎｄｓｉｄｅ
ｓｅｃｔｉｏｎｓｏｆｔｈｅｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅａｓｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚｅｄｂｙ３ＤＸＲＤａｎｄ

ＥＢＳＰ（ｂ），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ｗｉｔｈｎｕｃｌｅｉｐｏｓｉｔｉｏｎｓｍａｒｋｅｄｂｙｎｕｍｂｅｒｓ［３１］

３２２　再结晶晶粒长大
再结晶晶核形成后，晶核会通过界面迁移、吞并周围

形变基体而长大。采用３ＤＸＲＤ［３２］或扑断层扫描技术［１７］原

位观察再结晶晶粒长大显示（如图６），即使在低形变量单
晶纯Ａｌ中，再结晶晶界的移动也非常不均匀：部分晶界
片段以动－停－动的方式移动；晶界并不平滑，局部存在
很多凸起或凹陷［３２］。这一结果完全排除了原有的二维原

位研究中可能存在的样品表面对晶界的影响，因此揭示了

再结晶晶界移动的本质方式。同时这一结果也引起了科研

人员对局部再结晶过程的重视，一些新的研究相继出现。

最新应用白光微衍射技术研究再结晶晶界移动的结果显

示，晶界迁移的不均匀性与周围形变基体的位错界面的排

列方式密切相关［３３，３４］。同时相邻晶界片段、界面的移动

性、界面三维法向等影响着晶界移动的方式［３３，３５］。

图６　采用拓扑断层扫描技术跟踪再结晶晶粒在不同长大阶段的

三维形貌图［１７］

Ｆｉｇ６　Ｓｎａｐｓｈｏｔｓｏｆｔｈｅｒｅｃｏｎｓｔｒｕｃｔｅｄ３Ｄｇｒａｉｎａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｉｍｅ
ｓｔｅｐｓｄｕｒｉｎｇｉｔｓｇｒｏｗｔｈｕｓｉｎｇｔｏｐｏ－ｔｏｍｏｇｒａｐｈｙｔｅｃｈｎｉｑｕｅ．
Ｔｈｅｌｅｎｇｔｈｏｆｔｈｅｌｅｇｓｏｆｔｈｅｔｒｉｐｏｄｉｎｄｉｃａｔｉｎｇｔｈｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅ

ｆｒａｍｅｉｓ４２μｍ［１７］

３２３　晶粒长大
晶粒长大通常发生在再结晶完成之后。在三维重构

的应用中，３ＤＸＲＤ技术应该最适合于研究晶粒长大过
程。因为再结晶晶粒通常在几十到上百微米，而且内部

没有（或很小）取向差，该技术的空间分辨率和角分辨率
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最适合表征这类样品。但是目前为止这方面的研究并不

多。主要难点在于很难得到一个合适的退火温度和退火

时间，从而跟踪多个晶粒的长大过程。

图７为采用３ＤＸＲＤ技术重构的完全再结晶金属 Ｎｉ
的三维微观组织［３６］。通过跟踪该样品在８００℃下的晶粒
长大行为，可以直接观察到样品内晶界网络结构的演化。

对退火过程中形成孪晶的三叉晶界的界面能分析得出，

孪晶的形成降低了系统的总能量，虽然总界面面积随着

孪晶的形成增加了［３６］。这类数据为计算机模拟晶粒长大

过程提供了直接的检验标准，同时也可以用来研究局部

因素对单个晶粒长大行为的影响。

图７　３ＤＸＲＤ（近场高能Ｘ射线衍射）技术重构的完全再结

晶金属镍的三维组织形貌［３６］

Ｆｉｇ７　ＶｉｓｕａｌｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｏｎｏｆｔｈｅＮｉｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅｍｅａｓｕｒｅｄｂｙ

ｎｆ－ＨＥＤＭ［３６］

#


#

　白光微衍射技术测量残余应力
绝大部分材料在加工或服役过程中都会引入残余应

力。有些残余应力可以提高材料的疲劳性能，而有些对

材料的力学性能是有害的［３７］。为了更好的优化材料的力

学性能，需要对局部残余应力（第三类应力）［３７］进行定量

的分析，因为通常材料的失效都是由局部不均匀性决定，

而并非由样品的平均参数性能决定。

采用白光微衍射技术可以对材料晶粒内局部应力应

变进行分析。图８为采用这一技术测得的铸铁中球状石
墨块附近铁素体晶粒内的残余应变结果［３８］。由于铁素体

与石墨的热膨胀系数不同，在二者的界面附近存在一定

的热残余压应变，最高达到－６５～－８×１０－４，而且残余
应变／应力存在一定的梯度，延伸到铁素体晶粒内大约
２０μｍ范围内。残余应力的存在对材料在变形过程会有
显著影响，因此这类结果对理解或模拟材料力学性能非

常重要。这一技术也是目前为止唯一能够对块体材料内

部的微观组织和局部应力同时进行无损测量的技术。

$

　结　语

通过上述有限的几个应用实例，已经可以看出

３ＤＸＲＤ技术应用的广泛性。目前为止，３ＤＸＲＤ技术是
作者所知唯一的可以实现对块体材料进行四维结构表征

图８　采用白光微衍射技术测得的铸铁中球状石墨块附近铁
素体晶粒内的残余弹性应变结果。（ａ）和（ｂ）为不同石

墨块（Ａ～Ｃ）周围的铁素体晶粒［３８］

Ｆｉｇ８　Ｍａｐｓｃｏｌｏｒｅｄａｃｃｏｒｄｉｎｇｔｏｔｈｅｓｔｒａｉｎｓｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｕｓｉｎｇｔｈｅ
ｍｏｎｏｃｈｒｏｍａｔｉｃｅｎｅｒｇｙｓｃａｎｏｆｔｈｅｍｉｃｒｏｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｔｅｃｈｎｉｑｕｅ．
（ａ）ａｎｄ（ｂ）ａｒｅｆｏｒｍａｔｒｉｘｇｒａｉｎｓａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｇｒａｐｈｉｔｅｎｏｄｕｌｅｓ，

Ａ～Ｃ［３８］

的实验技术。采用此技术对块体材料的三维微观组织进

行快速无损测量，空间分辨率一般在１μｍ左右，角分辨
率可以达到００１～０１°。根据不同需要，可以采用不同
操作模式对三维、四维表征进行优化。这一技术的出现

使得材料表征分析进入了一个全新阶段。目前为止，该

技术已经在多个领域取得了突破性的研究成果。前所未

有的四维直观实验数据为材料科学研究发展带来了新机

遇和挑战，后者特别表现在对海量三维、四维数据的分

析与处理上。同时四维原始实验数据也为计算机模拟材

料组织结构演化提供了初始数据和检验标准。

现阶段该技术的主要不足是空间分辨率还不能和二

维电子显微技术相比。ＨｅｎｎｉｎｇＦｒｉｉｓＰｏｕｌｓｅｎ教授及其课
题组已经开启了把该技术空间分辨率提高到纳米级别的

新研究。模仿透射电子显微镜原理，通过采用 Ｘ射线会
聚镜可以显著提高空间分辨率。这一新技术被称为暗场

６８１
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Ｘ射线透射显微技术（Ｄａｒｋ－ＦｉｅｌｄＴｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎＸ－Ｒａｙ
Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ）［３９］。虽然空间分辨上仍然比透射电镜略差，
但是其优异的穿透能力可以保证对块体材料的研究。

暗场 Ｘ射线透射显微技术可以用来研究传统材料中
最小的结构单元（亚晶、孪晶等）以及纳米材料。由于这

一技术是现有３ＤＸＲＤ技术的一个延伸，因此，该技术可
以用来无损表征样品内的三维晶粒，包括其形貌、物相、

取向和应变状态等。目前该技术已经成功地应用在对 Ａｌ
的回复、再结晶研究上［３９－４１］。由于Ｘ射线会聚镜加工精
度的局限，现有的空间分辨率在２００ｎｍ左右。在可预见
的５年内，有望将空间分辨率提高到３０ｎｍ，极限可以达
到１０ｎｍ。该技术的实现将大大拓宽其在材料科学研究
中的应用，为未来的材料科学研究做出重要贡献。
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［３４］ＦａｎＧ，ＺｈａｎｇＹＢ，ＤｒｉｖｅｒＪＨ，ｅｔａｌ．ＳｃｒＭａｔｅ［Ｊ］，２０１４（７２－７３）：９．
［３５］ＺｈａｎｇＹＢ，ＧｏｄｆｒｅｙＡ，ＪｕｕｌＪｅｎｓｅｎＤ．ＭｅｔａｌＭａｔｅｒＴｒａｎｓＡ［Ｊ］，２０１４

（４５）：２８９９－２９０５．
［３６］ＬｉｎＢ，ＪｉｎＹ，ＨｅｆｆｅｒａｎＣＭ，ｅｔａｌ．ＡｃｔａＭａｔｅｒ［Ｊ］，２０１５（９９）：６３．
［３７］ＷｉｔｈｅｒｓＰＪ，ＢｈａｄｅｓｈｉａＨＫＤＨ．ＭａｔｅｒＳｃｉＴｅｃｈ［Ｊ］，２００１（１７）：

３５５－３６５．
［３８］ＺｈａｎｇＹＢ，ＡｎｄｒｉｏｌｌｏＴ，ＦａｅｓｔｅｒＳ，ｅｔａｌ．ＡｃｔａＭａｔｅｒ［Ｊ］，２０１６

（１２１）：１７３－１８０．
［３９］ＳｉｍｏｎｓＨ，ＫｉｎｇＡ，ＬｕｄｗｉｇＷ，ｅｔａｌ．ＮａｔｕｒｅＣｏｍｍｕｎ［Ｊ］，２０１５（６）：

６０９８．
［４０］ＡｈｌＳＲ，ＨｕｇｈＳ，ＪａｃｋｏｂｓｅｎＡＣ，ｅｔａｌ．ＩＯＰＣｏｎｆｅｒｅｎｃｅＳｅｒｉｅｓ：Ｍａｔｅ

ｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ［Ｃ］． Ｒｏｓｋｉｌｄｅ： ＤＴＵ， ２０１５
（８９）：０１２０１６．

［４１］ＨｕｇｈＳ，ＪａｃｋｏｂｓｅｎＡＣ，ＡｈｌＳＲ，ｅｔａｌ．ＭＲＳＢｕｌｌｅｔｉｎ［Ｊ］，２０１６
（４１）：４５４－４５９．

（编辑　吴　琛）
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